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Zusammenfassung 

• . * • • • . .• . . . 

. • • ... > • . . ■ - • .. 

«■,.. -.*. ! . i- *.»■,.• 

Die -Erfindung bezieht sich . auf eine Mikrokapsel insbesondere zur. Immobilisierung yon 

chemischem und/oder biologischem Material, sowie ein Verfahren zu ihrer Hersteliung, die 

Ober einen ehzymatischen . grid/oder anderen chemischen oder physikaljschen Prozess'bei 

relativ geringer mechanischen Beanspruchung zeitversetzt zerstort wird, wodurch .das 

eingeschlossene Material freigesetzt wird. Dieses Material kann im Sinne der voriiegenden 

Erfindung sowohl eine . chemische Substanz wie z.B. ein Wirkstoff usw. oder auch 

, • • * * * * ** **..-»"" • 

biologisches Material wie beispielsweise Mikroorganismen, Zellen oder Gemische davqn 
jgn. Die Kapsel enthalt in ihrem Inneren beispielsweise ein Enzym, das bei Lagerung der 
;el inaktiv ist.jedoch durch auliere Faktoren aktiviert werden kann. Infolge dieser 
rtivierung spaltet das Enzym eine oder. mehrere Komponenten aus denen die Kapsel 
besteht. Dadurch wird die ursprunglich stabile Kapsel mechanisch instabil und das 
eingeschlossene Material kann schon bei relativ geringer mechanischer Beanspruchung 
freigesetzt werden. . 




Beschreibung 



( 




Die Erfindung bezieht sich auf eine Mikrokapsel insbesondere zur Immobilisierung von 
<chemischem und/oder biologischem Material, sowie ein Verfahren zu ihrer Herstellung, die 
uber einen enzymatischen und/oder anderen chemischen oder physikalischen Prozess bei 
relativ .geringer' mechahischen Beanspruchung zeitversetzt zerstort wird, wodurch das 
eingeschlossene Material freigesetzt wird. Dieses Materia! kann im S'inne der vorliegenden 
Erfindung sowoh! eine chemische Substanz wie z.B. ein Wirkstoff usw, ' oder auch 
biologisches Material wie beispielsweise Mikroorganismen, Zellen oder Gemische davon 
sein. Die Kapsel enthalt in ihrem Inneren beispielsweise ein Enzym, das bei Lagerung der 
Kaps el inaktiv 1st, jedoch durch auISere Faktoren aktiviert werden kann. Infolge dieser 
irung spaltet das Enzym eine oder .mehrere Komponenten aus denen die Kapsel 
iht. Dadurch wird die ursprunglich . stabile Kapsel mechanisch instabil und das 
eingeschlossene Material kann schon bei relativ geringer mechanischer Beanspruchung 
freigesetzt werden. 

- j 

* » • « 

Eine solche Kapsel besteht aus einem vorzugsweise kugelformigen Kern, der das 
immobilisierte Material enthalt, der von einer Hulle umgeben sein kann, die diesen Kern 
vollstandig umschlieftt. 

... 

In der Praxis kommt es haufig vor, dass bestimmte Wirkstoffe oder auch Mikroorganismen 
ihre Wirkung erst zeitversetzt entfalten sollen. Dies kann beispielsweise der Fall sein, wenn 
eine bestimmte Komponente aus einem Gemisch wahrend dessen Lagerung inaktiv sein 
voile Wirkung aber bei Anwendung entfalten muss. . . 




Ein Beispiel hierfur waren Fruchtsaftkonzentrate, die bei Lagerung in Gelform Wirkstoffe 
enthalten, die erst bei Verdunnung, also bei Zugabe von Wasser aktiviert werden sollen. 

Bei Backmischungen ist oft erforderlich, dass bestimmte Komponenten wahrend der 
Lagerung zusatzlich geschutzt werden mussen. Dieser Schutz muss jedoch bei deren 
Anwendung inaktiviert werden, so dass die Zutaten ihre voile Wirkung entfalten konnen. 

Bei chemischen oder biologischen Schadlingsbekampfungsmitteln ist es oft wunschenswert, 
dass diese nach deren Ausbringung ihre Wirksamkeit entweder uber einen langeren 
Zeitraum oder erst zeitversetzt entfalten sollen. 



* 

Durch eine Verkapselung einzelner Komponenten kann dies erzielt werden. Die eingesetzte 
Verkapselungstechnik muss allerdings sicherstellen, dass das eingeschlossene Material bei 
Bedarf wieder freigesetzt wird, damit der Stoff oder Organismus seine voile Wirkung "" 
entfalten. kann. Diese Freisetzung muss durch au&ere Faktoren wie . Feuchtigkeit, 
VerdQnnung oder die Zugabe einer bestimmtes bestimmten Stoffes steuerbar sein. . • 

. * ••• • *■ ■ . . 

...... . 

..■-•-« , ' . •• • . . . . ■ .- • 1 

• , • ... -«*,..'.»». ■ ■ 

Der Begriff „Verkapselung" ist in der Fachliteratur sehr verbreitet. Im technischen MaRstab " 

i " * * 

haben sich bisher hauptsachlich Verfahren durchgesetzt, bei denen erst Tragerpartikel .. 

hergestellt werden, die anschlieBend mit einem Wirkstoff beladen werden. Oft werden auch : ; 
^^enannte Tauchve'rfahren, wie sie beispielsweise bei der Herstellung von Medikamenten 
SuBigkeiten • eingesetzt werden, als Verkapselung bezeichnet, oder auch 
^^ruhbeschichtungen wie sie in Chemischen oder Pharmazeutischen Industrie verbreitet 

sind. Hierbei werden Feststoffe durch Tauchen oder Bespruhen mit einer Membran 

uberzogeh. FQr spezielle Anwendungen werden haufig auch Stoffe durch eine chemische . 

Fallung in Gelpartikel eingeschlossen. < ' 

* * * ■ » * : 

• . , - ■ 

* * * " • • 

V * * * 

Es gibt auch zahlreiche Schutzrechte oder Schutzrechtsanmeldungen, die Mikrokapseln zum 
Gegenstand haben. So beschreibt beispielsweise die Offenlegungsschrift DE 196 44 343 A1 
eine Mikrokapsel mit einem Durchmesser von einigen urn, die in einem Emulsionsprozefc 
hergestellt wird. Hier werden Die. oder in diesem Ol losliche Stoffe in einem Grundstoff 
beispielsweise Alginat emulgiert und daraus in einem weiteren Emulsionsprozess 0,5 - 20 
pnyroBe Kapseln geformt, die dann in : der Lebensmittel- oder Pharmaindustrie eingesetzt 
^^Ai konnen. Diese Kugelchen 'eigen sich aber nicht zur Immobilisierung grofierer 
F^Ptoffpartikel, oder gar lebender Zellen. Auch sind sie nicht fur den den 
erfindungsgemafien Zweck einsetzbar. 

In der US - Patentanmeldung 4,389,419 wird ein ahnliches Verfahren zur Verkapselung von 
Olen und olloslichen Substanzen beschrieben. Ahnlich dem o.g. Schutzrecht wird hier eine 
Emulsion des Ols mit einem Grundstoff (Alginat) in einem ersten Schritt erzeugt. Allerdings 
werden in diesem Fall dem Alginat noch einige FOIIstoffe beigemengt und die Kapseln durch 
Extrudieren durch eine DOse und Fallen in einem Fallbad geformt und nicht durch einen 
weiteren Emulsionsschritt. Diese Kapseln sind grolier als die im ersten Schutzrecht 
beschriebenen. Bei hoherer mechanischer Beanspruchung bluten die Kapseln aus, ahnlich 
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einem olgetrankten Schwamm, was sie.ebenfalls von denen in der vorliegenden Erfindung 
beschriebenen unterscheidet. ■-. 

' * .. • " • • 

Eine Klasse fur sich sind sogenannte Membran - Kapseln. F. Lim und A. Sun beschreiben in 
der Zeitschrift „Science Band 210, Seiten 908-910, Jahrgang 1980 eine Kapsel mit einer 
semipermeablen Membran zur Immobilisierung von lebenden Zellen be) der der Kapselkern 
aus einer einzigen Schicht eines Ply-I-Lysin / Alginatkompexes umgeben ist. Bei diesen 
Kapseln wird eine Austreten der Zellen aus dem Kapselkern verhindert. .Jedoch konnen darin 
keine MolekOle von der GroGe eines Enzyms oder kleiner.eingeschlossen werden, da die 
Membran dafOr durchlassig ist Diese Membrankapsel eignet sich wegen ihrer relativ 
geringen mechanischen Stabilitat daruber hinaus nicht zum Einsatz in technischen 
Prozessen. 




r Patentanmejdung DE 43 12 970.6 wird eine Membrankapsel beschrieben, die auch 
Immobilisierung von Enzymen und Proteinen geeignet ist. Hier ist der Kern, der das 
Immobilisat enthalt mit einer mehrlagigen Hulle umgeben, wobei jede dieser Lagen der 
gesamten -HCille eine gewisse Eigenschaft verleiht. Gber die vorteilhafte . Wahl der 
Hullenpolymere kann die Durchlassigkeit der Membran so verringert werden, dass die 
Enzyme in der. Kapsel bleiben, wahren die .viel :kleineren; Substrate und Produkte die 
Membran. passieren konnen. Diese Kapseln sind bei sehr unterschiedlichen Kdnzentrationen 
des umgebenden Mediums stabil. . Die Membran hat eine fest . ei.ngestellte, definierte 

so eine Frelsetzung des eingeschlossenen Materials. 

Die Patentschrift EP 0 782 853 B1 beschreibt eine Mikrokapsel deren HOIIe aus mehreren 

eine dieser Schichten besteht aus einem 
il, das als Funktion einer Innenkonzentration und/oder anderen physikalischen 
h seine Struktur und somit die Porengrolie der Hulle verandert. Bei dieser Kapsel, 
bleibt der Kern immer erhalten. Lediglich die Hulle verandert ihre Durchlassigkeit, was zwar 
eine teilweise aber nicht eine vollstandige Freisetzung des eingeschlossen Materials 
ermSglicht. Die Kapsel bleibt in jedem Fall intakt. Nur die Durchlassigkeit der Membran wir 
verandert. 

* 

Auch auf dem Gebiet der Waschmittel oder kosmetischen Erzeugnisse gibt es eine Reihe 
von Patenten und Schutzrechtsanmeldungen, die Produkte mit verkapselten Wirkstoffen 
beschreiben. Bei alien diesen Alle diese-Schriften beschreiben jedoch Kapseln, die entweder 
fur biologisches, lebendes Material vollig ungeeignet sind oder nur durch eine auBere relativ 
hohe Beanspruchung den eingeschlossenen Stoff freisetzen. 
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So sind beispieisweise aus der ''Offenlegungsschrift DE 22 15 441 wassrige, fiussige 
Geschirrspulmittel bekannt, die Kapseln aus den Polymeren Carrageenan, Polyvinylalkohol 
oder Cellutoseether beinhalten bekannt. Die Polymere und die Elektrolyte sind so gewahlt, 

.. ■ _ • * 

dass die Stabjlitat der Kapseln im' . Mittel sowie deren Auflosung bei VerdCinnung 

- ■ ... 

■ •■•.* . ■ . 

■gewahrleistet sind.- Die: verwendeten Polymere sind. jedoch; fur : die Verkapselung von 

• - • . . - - ■ . . 

lebendem Material nicht geeignet 

• « ,. » * ■ « * ■ 

■ ,••» » ,. • • ■ • 

■■ - • ■ < 

. -» « • # . # * 

• ■•.•■■■•« - • . * ., . 

.. Die britisehe Patentschrift 1 "471 406 betrifft fiussige; wassrige Waschmittel.mit Kapseln mit 

-einem Durchmesser von 0,1 bis 5 mm. Diese Kapseln sollen empfindliche Inhaltsstoffe 

temperatur-, lager und transportstabiler machen und diese erst unmittelbar vor oder wahrend 

=. * - 

der Anwendung freisetzten. Die Inhaltsstoffe sind entweder ganz oder teilweise von den 
tseln eingeschlossen wobei die Kapseln nicht naher definiert sind. . 




>ie deutsche Anmeldung DE 199 . 18 267 beschreibt ebenfalls 'fiussige Waschmittel mit 
verkapselten Inhaltsstoffen: AIs Kapseln im Sinne dieser.Erfindung sind samtliche auf dem 

t * 

. Markt : angebotenen in tensidstabilen .Spharen eingeschlossenen Materialien definiert. Eine 

. Methode zur Herstellung derXapseln wird jedoch nicht beschrieben; 

■ '*■•■ - . . , • 

Hiervon ausgehend liegt der Erfindung das Problem zugrunde eine Kapsel zu erzeugen, die 
sowohl leblose Stoffe als auch lebende Organismen enthalten kann. Gleichzeitig ist ihre 
mechanische Festigkeit so einstellbar, dass sie in technische Proz^ssen eingesetzt werden 

* * * * * * 

kann wobei sie in einem bestimmten Medium stabil und lagerfahig ist. Bei Veranderungen 
des unbegebenden Mediums wird diese Kapsel mechanisch instabil so dass sie schon bei 

«kleiner mechanischer Belastung zerstort wird und so das eingeschlossene Material 
t. Die Kapsel soil in einer Vielzahl von Medien verwendbar sein, diese nicht durch 
ten beeintrachtigen und gleichzeitig ohne Einbufien in ihrer Funktion, getrocknet 
werden konnen. 

♦ 

ErfindungsgemafJ wird das Problem dadurch gelost, dass in einem ersten Schritt eine Kapsel 

in Flussigphase hergestellt wird, die das zu verkapselnde Material vollstandig umschliefit. In 

* * . * 

einem zweiten Schritt wird die Kapsel getrocknet. Die Matrixsubstanz der Kapsel oder ..die 
Hulle enthalt rhindestens einen Stoff. der entweder enzymatisch oder durch • andere 
physikalische und/oder chemische Prozesse verandert werden kann, so dass die 
mechanische Stabilitat der gesamten Kapsel nicht mehr gegeben ist. 




Diese Veranderung kann beispielsweise durch ein Enzym verursacht werden, das die Kapsel 
enthalt und das in der trockenen Kapsel oder unter den Bedingungen unter denen die Kapsel 
gealgert wird, inaktiv ist. Bei Befeuchten der Kapsel oder durch eine Veranderung der 
physikalisch-chemischen Parameter der umgebenden Mediums wird das Enzym aktiv. 
Dadurch .spaltet das Enzym eine oder mehrere Komponenten der Kapsel. Diese wird 
mechanisch instbil und setzt das eingeschiossene Material frei. 

• - • • ' .... 

„ . , . -I ■ 

Dieser Effekt kann aber nicht nur enzymatisch erzeugt wefden, Wird die Kapsel namlich in 

einem reversiblen Prozess ausgehartet, der durch Zugabe bestjmmter Ragenzien umgekehrt 

werden kann, kann die Kapsel zu einem spateren Zeitpunkt wieder aufgelost werden 

wodurch das eingeschiossene Material freigesetzt wird. 

- - - • 

■ • • - - • 

■' •• • ■ . 

Der Kerngedanke der Erfindung besteht demnach darin, die Matrix und/oder eine eventuelfe 
aus der die Kapsel besteht so zu wahlen, dass sie durch eine Veranderung externer 
'sikalischer und/oder chemischer Parameter zerstort werden kann. Dies kann z.B. durch 
die Aktivierung eines Enzenzyms im Inneren der Kapsel erfolgen, das wesentliche . 
Komponenten des Kapselmaterials spaltet. Diese Zerstorung der Kapsel kann aber auch auf 
- anderem Weg erfolgen. Das Material, dass in der Kapselmatrix eingeschlossen ist wird dabei. 
freigesetzt. Urn ein : Ausbluten des . in der Kapsel befindliphen Materials wahrend der 

t " * * * ' ' 

Lagerung der Kapsel zu verhindern kann diese von einer Hullmembran umgeben sein. 

Bei geeigheter Wahl der Materialien und der Parameter des Herstellungsverfahrens konnen 
in einer solchen Kapsel eine Reihe unterschiedlicher Materialierf eingeschlossen werden, wie 
beispielsweise: 

■ 

wasserlosliche oder wasserunlosliche Stoffe 
fette, Ole, Emulsionen oder Suspensionen 

Feststoffe . 
' - lebende oder tote Zellen 

- lebende oder tote Mikroorganismen 

- Gemische aus einer oder mehreren oben gesnannten Klassen 

> 

* m * ■" 

Diese Kapsel ist wie folgt aufgebaut: Der Kapselkern besteht aus einer Grundsubstanz, aus ' 
der eine Matrix gebildet wird, in die das zu immobilisierende Material eingebettet ist. Diese 
Grundsubstanz mufi ein Stoff sein, dervertropft werden kann, aus .dem mittels einer Fallung 
durch lonenejnwirkung oder einen Temperaturgradienten vorzugsweise kugelformige porose 
Partikel.geformt werden konnen. Solche Substanzen konneh z.B. Na-Alginat aber auch . 
Agarose oder Sephadex usw. sein. 




* • • 

Wenn durch die Kapsel beispielsweise Enzyme oder Ole, Emulsionen usw. Qder auch 

lebende Zellen oder Organismen eingeschlossen werden sollen oder in alien anderen Fallen, 

bei denen eine bestimmte mechanische Stabilitat der Kapsel eingestellt werden soil, ist es 

vorteilhaft, den Kapselkern mit einer zusatziichen Membran zu umgeben. Diese Membran 

• kann aus einem Polyelektroiytkomplex, der in mehrerer Lagen aufgebracht werden kann' 
* " . * ■ ' •.**•" 

;■ bestehen. Derartige Polyelektrolytkomplexe werden gebildet aus dem Zusammenwirken 

eines Poiyanion und Polykations. Ais Polyanion sind .beispielsweise ? wasserldsliche 

Zellulosederivate wie z.B. Carboxymethylcellulose; Ceilulosesulfat oder ' auch Pectine 

• • * * ■ ' 

.Alginate aber auch synthetische Polymere wie Polyacryl- oder Poiymethacrylsauren usw. zu 

■ 

verwenden. Als Polykation kommen vor allem Naturstoffe wie Chitosan aber auch 

synthetische Polymere wie Polyethylenimin oder Polydiethyldiallyiammoniumchlorid in 
( Betracht ' ' * ' 



( 




o.g. Membran kann aber auch durch ein direktes Beschichten • mit verschiededen 
Substanzen erzeugt werden. Dieses Beschichten kann entweder wahrend einer eventuellen 
Trocknung der Kapseln erfolgen oder durch ein nachtragliches coaten aufgebracht werden^ 
Sollen die . Kapseln im Lebensmittel- oder Pharrnabereich eingesetzt . werden kann diese 
Beschichtungssubstanz entweder besipielsweise Schellack oder eine andere fur den 
jeweiligen Bereich zugelassene Substanz sein. Fur den chemischen Bereich konnen dafQr 
auch andere filmbijdende Verbindungen wie Z.B. Nitrocellulosederivate oder Polyvinyiacetate 
usw. verwendet werden. • 

..." : 

In manchen Fallen kann es auch von Vorteil sein, eine Kapsel durch eine Kombination der 
beiden o.g. Ansatze herzustellen. Bei einer derartigen Kapsel hatte man einen zusatzlichen 
iter urn die Lagereigenschaften zu beeinflussen und ein Ausbluten des 
elflPschlossenen Materials und/oder eine Wechselwirkung mit dem umgebenden Medium 
bei Lagerung zu verhindern wodurch ihre Zuverlassigkeit erhoht wird. ■ 



Ein Verfahren zur Herstellung einer erfindungsgemalien Mikrokapsel stellt sich wie folgt dar: 



Beispiel 1: 
• Kapsel mit enzymatischer Freisetzung 



In einem ersten Schritt wird in eine 1-2 % -ige Grundstoffiosung, beispielsweise Na-A!ginat- 
das zu verkapselnde Material eingerQhrt. Diese Grundstoffiosung kann auch noch Pectin in 
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ahnlicher Konzentration wie das Alginat enthalten. Bei Bedarf kann anschlie&end ein FDIlstoff 
wie beispielsweise Quarzsand oder Kieselerde beigemischt werden, so dass das Gemisch 
anschliefiend einen Trockengehalt von z.B. ca. 20-40 % hat. Zusatzlich wird dem Gemisch 
Pectinase in einer Konzentration vo^ 0.000 U / kg Gemisch zugesetzt. Diese Mixtur wird 
dann auf einen pH von ca. 4 gepuffert und in ein Failbad eingetropft. Dieses Vertropfen kann 
durch jedes handelsubliche System erfolgen, dass .gleichmafcige TropfengroBen liefert. 
Beste Ergebnisse wurderi mit sogenannten Zweistoffdusen erzielt. Dies sind DOsen, "bei 
denen der Tropfenabrift an den Kapillaren durch die die Mixtur gepresst wird durch einen 
konzentrischen Luftstrom erfolgt. 

■ . . . ■ * "• • 

Das Failbad kann eine 1-2 %-ige Salzlosung sein, die ein pder mehrere mehrwertige 
Metallionen enthalt, wie z.B. Ca ++ , Ba ++ , usw. Setzt man dem Failbad eine verdQnnte Losung 
eines Polykations zu, wie beispielsweise Polyethylenimin, Chistosan usw. entsteht zeitgleich 
dem Ausfallen eine dQnne Membran, die ein Ausbluten. des eingeschlossenen Materials 
s der Kapsel verhindert. Durch weiderholtes UmspOlen dieser Kapsel mit unterschiedlich 
geladenen Polyelektrolytosungen kann eine Membran aufgebaut werden, die der Kapsel 
eine der Anwendung entsprechende mechanische Festigkeit verleiht. Als Polykation konnen 
hierzu verdiinnte Losungen von Chitosan, Polyethylenimin usw. verwendet werden. Als. 
Polyanion kSnnen verdOnnte Losungen von Pectinen, Alginat usw. eingesetzt werden. Bei 
diesem Vorgang ist es von Vorteil, dass dieses Umspulen in Form einer Wirbelschicht 
erfolgt. Hierfiir werden die Kap^lln in einem geeigneten GefaG von den 
Beschichtungslosungen mit einer Geschwindigkeit umspQIt, die groll genug ist die KQgelchen 
nicht nurzu verwirbeln sondern sie auch in Schwebe zu halten. 

* * 

4 = ,V 

AnschlieBend werden die KQgelchen gewaschen und getrocknet. Das Trocknen kann mit 
~}elsublichen Trocknern erfolgen wobei die besten Ergebnisse mit Wirbelschicht- oder 
frations-Chargentrocknern erzielt wurden. Der Feuchtigkeitsgrad nach der Trocknung soil 
nicht hoher als 3-7 % betragen. ' 

Nach dem Trocknen wird die Kapsel* trocken und bei niedriger Temperatur gelagert. 
Befeuchtet man die Kapsel zu einem spateren Zeitpunkt, wird das Enzym aktiviert und es 
spaltet die Polyguluronketten der - Pectin-Anteile sowie anderer entsprechender 
Komponenten der Kapsel (z.B. Alginat) sowohl im Kern als auch in der Hulle. Dadurch wird 
die Kapsel soweit destabilisiert, dass kleine mechanische Beanspruchungen ausreichen urn 
die Kapsel zu zerstoren und das eingeschlossne Material freizusetzen. 



r 



Beispiel 2: • ' ' 

Kapsel mit physikalisch/chemischer Freisetzung 

...... , ' 

Wie bei Beispiel 1 wird auch hier in einem ersten Schritt in eine 1-2 % -ige Grundstofflosung / . 
beispielsweise Na-AIginat- das zu yerkapselnde Material eingeruhrt. Allerdings kann hier auf •• 
die Zugabe von Pectin , oder der Pectinase verzichtet werden. AnschlielJend kann wie in 
Beispiel 1 ein Fullstoff wie beispielsweise Quarzsand oder Kieselerde beigemischt werden! 
so dass das Gemisch anschlieUend einen Trockengehalt von z.B. ca. 20-40 %.hat. Dlesfe'd 
Fullstoff kenn jedoch auch fehlen. Diese Mixtur wird dann in ein Fallbad eingetropft. Dieses' ' 
Vertrbpfen kann durch jedes handelsubliche System erfolgen, dass gleichmaftige . 
TropfengroUen liefert. Beste Ergebnisse- wurden mit sogenannten Zweistoffdusen erzielt. : 
Dies sind DQsen, bei-denen der TropfenabrifJ an den Kapillaren durch die die Mixtur gepresst 
durch einen konzentrischen Luftstrom erfolgt. 




Bei Bedarf konnen die erhaltenen Partikel wie in Beispiel 1 beschrieben beschichtet werden. 
Obwohl die Kugelchen auch nass gebrauchsfertig sind, ist es vorteilhaft sie zu trocken. 

Das Trocknen kann mif handelsublichen Trocknern erfolgen wobei die besten Ergebnisse mit 
Wirbelschicht- oder Wibrations-Chargentrocknern erzielt wurden. Der Feuchtigkeitsgrad nach 
der Trocknung soil nicht hoher als 3-7 % betragen. 

Ein Medium dass die so erhaltenen Kapseln wieder zerstort ist beispielsweise eine 1-2 % - 
ige wassrige Losung von Na-Citrat. Alternativ kann auch eine Lauge mit einem stark 
alkalischen pH-Wert eingesetzt werden'.' ■•" 




man die Kapseln mit einem solchen Medium in Kontakt, wird der reversible Vorgang 
des Gelierens im Fallbad umgekehrt und die Kapsel lost sich auf. 

Setzt man die trockenen Kapseln beispielsweise einer trockenen Backmischung zu, die auch 
Na-Citrat enthalt und befeuchtet diese Mischung, werden dje KOgelchen zerstort und setzen 
das eingeschlossene Material frei. " 

■'•y>~ 
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Patentanspruche 

" * , .... 

1. Mikrokapsel insbesondere zum Imrriobilisieren von Feststoffen, Flussigkeiten, Zellen, 
Mikroorganismen und/oder Gemischen aus diesen Materialien zum Einsatz in der Chemie, 

* ., ■ 

Lebensmitteltechnik, und/oder Pharmazie mit einem den zu immobilisierenden Stoff 

* • i« ' . . ,. , . • ■ >..?•' .... 5 • 

'- * * ... ■ r \ • ' • • •• ' • • --i 

enthaltenden, vorzugswelse kugelforrriigen Kern, und vorzugsweise eine ihn umschlielJende* 
HuIIe, dadurch gekennzeichnet dass die Kapsei bei Lagefung stabil ist und mindestens 
eine Komponente, enthalt, die durch eine spatere Veranderung der physikalischen und/oder 
chemischen Parameter des umgebenden Mediums zu einer Zerstorung der Kapsei und 
^gisetzung des eingeschlossene Materials fuhrt. 

aass die in der Kapsei enthaltene Komponente, die durch eine spatere Veranderung der 
physikalischen und/oder chemischen Parameter des umgebenden Mediums zu einer. 
Zerstorung der Kapsei und Freisetzung des eingeschlossene Materials fuhrt, ein Enzyrri ist, 

das bestimmte Stoffe.der Kapselmatrix und/oder Kapselmembran spalten kann. . [ 

.* • • 

. •■ • . . 

. • . .. 

dass die in der Kapsei und/oder Kapselmembran enthaltene Komponente, die durch eine 
spatere Veranderung der physikalischen Und/oder chemischen Parameter des : umgebenden 
Mediums zu einer Zerstorung der Kapsei und Freisetzung des eingeschlossene Materials 
fuhrt, eine Substanz ist, die durch ein in der Kapsei enthaltenes Enzym gespalten werden 

* • ■ 

kann. 

• .. . ** • 

• * * 

^^■die in der Kapsei enthaltene Komponente, die durch eine spatere Veranderung der 
pnysikalischen und/oder chemischen Parameter des umgebenden Mediums zu ejner 
Zerstorung der Kapsei und Freisetzung des eingeschlossene Materials fuhrt, eine Substanz 
ist, die in einem reversiblen Prozess durch loneneinwirkung gefallt werden kann. 

dass das zu immobilisierte Material von der Matrix (dem Kapselkern) vollstandig 
umschlossen wird, * 

* 

dass der Kapselkern von einer ihn vollstandig umschlieftenden, mehrlagigen Hiiile umgeben 
sein kann 
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dass die HQ He mindestens eine Schicht enthalt, die mit der benachbarten darunterliegenden 
und/oder darQberliegenden kovaleht und/oder elektrostatisch verbunden ist. 

• * 

■ 

dass mindesten eine Lage der Hulle durch Beschichten mit einem Feststoff auf den 
Kapselkern aufgebracht wird, • • *' " 

• *"•„' * . *♦ 

j. ... , . . . • . 

■ « * .. .* 

dass mindesten eine Lage der Hulle durch eine membranbildende FIQssigkeit auf dem 
Kapselkern gebildet wird, 

' ...... • 1 . 



dass mindesten eine Lage der- Hulle sowohl .durch Komplexbildung .als auch Beschichtuna 
gebildet wird 



• ■ * 

2. Mikrokapsel nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet dass die Substanz die die 
nmatrlx bildet ein Staff ist, der vertropft warden kann, aus dem mittels einer Fallung durch 
eneinwirkung oder einen Temperaturgradienten vorzugsweise kugeiformige Partikel 

geformt werden konnen. " 

3. Mikrokapsel nach Anspruch 1 oder 2 dadurch gekennzeichnet dass die Substanz die 
- den zu immobilisierneden Staff im Inneren der Kernmatrix umgibt ein Ol sein kann bder eine 

andere mit der Matrixsubstanz nicht mischbare FIQssigkeit wie z.B: ein Kohlenwassserstoff, 

ein Kohlenwasserstoffgemisch. 

■ 

■ ... , ■ 

4. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 3 dadurch gekennzeichnet dass der zu 
..mmobilisierende Staff mit einer zweiten im Kapselinneren befindlichen Substanz die mit der 
Matrixsubstanz eine Phasengrenze ausbildet eine Suspension bildet. 



Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 4 dadurch gekennzeichnet dass der zu 
immobilisierende Staff mit der einer zweiten im Kapselinneren- befindlichen Substanz die mit 
der Matrixsubstanz eine Phasengrenze ausbildet eine flussig/flussig Emulsion bildet. 

6. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 5 dadurch gekennzeichnet dass die Kernmatrix oder 
mindestens eine Phase im Kapselkern einen Feststoff enthalt 

j ■ * 

7. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 4 dadurch gekennzeichnet dass mindestens eine 
Phase im Kapselkern eine FIQssigkeit enthalt 
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8. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 7 dadurch gekennzeichnet dass mindestens eine 

♦ « 

* 

Phase im Kapselkern Zeilen enthalt 

s .... 

■ . " .. 
. ■. 

■ ■ • - ' ' ' 

9. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 8 dadurch gekennzeichnet dass mindestens eine 

.. . " . •* ■ ■" ■ . t j . , . * . • . i 

Phase im Kapselkern Mikroorganismen enthalt . 

. • - . . . . . • J ..... . 

• - ■ ■ ,'.•••'.•-* . . .• ' •;■.'* 

10. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 9 dadurch gekennzeichnet dass das Beschichten der 

Kapseln in einem Wirbelschicht- bder FlieUbettverfahren erfolgt 

• . < . : - - ^ .-■ ..... ..... 

■-. ... • . ■ • ' • . 

. • . ... • ■ • . 

..... ■ _ ,• '.,•■-„-?. " . ■■ ,'i • . • . - .v.i« 

•11; ; Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 10 dadurch gekennzeichnet dass ^ sie ohne 
signifikante Einbuften an Funktionalitat ge.trocknet werden kann .... 

• " • ... .. • . • • 

* . - . *•"',*•■ 

.... . " ......... .... 

* ■■ ° ...... . ... j • 

.. • . ... ■ 

* ' ' - - .. * 

• • .. 

"- . . • ' 

12. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 11 dadurch gekennzeichnet dass das Trocknen der 

seln in einem Wirbelschicht- Oder Fliefibettverfahren erfolgt 

. ..... - 

• . ■ ■ . ■ ■ . ... .. „ ...... • • . .. 

• "*""•- " ° ' " > .... 

13. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis ,12 dadurch gekennzeichnet dass beim ihrem 

Trocknen in einem Wirbelschicht- oder FlieRbettverfahren in die Kolonne zusatzlich ein 

■• * • ... . * 

-Feststoff eingeblasen wird, der auf der Kapseloberflache eine Membran bildet \ 

, . . ■* ' « ..... o 

. .... . .. • 

'. ■ . .■"..«' 

• ■ 

14. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 13 dadurch gekennzeichnet dass alle Stoffe aus 

denen sie besteht lebensmittelzugelassen sein konnen 

... ■ • . 

■ 

- 

15. Mikrokapsel nach Anspruch 1 bis 14' bei deren Herstellung einige, mehrere oder alle der 
nachfolgenden Schritte durchgefuhrt werden, von denen auch einige Schritte mehrmals 
wiederholt Werden konnen: 

. . ■■ ♦ 

• Losen oder Suspendieren 3 des zu verkapselnden Materials in einem 
Grundstoffgemisch 

Beimischen eines Enzyms, das bestimmte Kompbnenten dieses Gemisches und/oder 
Kapselbeschichtung spalten kann. . 
■ - Vertropfen dieser Grundstoff-Suspension oder Losung 
Fallen der Tropfen 

- Versiegeln der Tropfen bei gleichzeitiger Fallung durch Umspulen der Kugelchen in 

einem Fallbad, das nebeff' dem Fallreagenz auch eine ionische Polymerlosung 

»• 

enthalt - 

Spulen und Suspendieren der durch Fallung entstandenen Kugelchen in einer 
Waschflussigkeit 

* 

♦ 

* 

* 

* 
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UmspQIen der KQgelchen mit einer kationischen oder anionischen Polymerlosung und 
Ausbilden einer kationischen oder anionischen Ladung an der Kugeloberflache 
Wa.schen der KQgelchen mit einer WaschlQssigkeit 

UmspQIen der KQgelchen mit einer anionischen oder kationischen PoiymeriSsung und 
Ausbilden einer anionischen oder kationischen Ladung an der Kugeloberflache 

Fallung entstandenen KQgelchen in einer 
WaschflQssigkeit \\- '.-/•• ' ' ; 

Trocknen der KQgelchen ;. 

Einbringen (Suspendieren) der getrockneten KQgelchen in ein konzehtriertes Medium. 
Wie z.B. einem Gel "■" ' • •' " •"' ■ " •. :.\ : - : '■ ..'>' 

. • . • -•••.« • . . - 

Lagern der KQgelchen in diesem konzentrierten Medium'. Ober eineri bestimmteh 
Zeitraum . 

• . . . • , . 

■ » ■ 

. . . . ; • " - ■ 
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